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INSTALLATION ET PROCEDE DE PURIFICATION D'UN LIQUIDE 
CRYOGENIQUE 

La presente invention concerne une installation de purification d'un 
liquide cryogenique, du type comprenant : 

une conduite de circulation du liquide, comportant une 
portion amont et une portion aval. 

un organe de filtration, interpose entre la portion amont et 
la portion aval et dans lequel est menage au moins un canal s'etendant le long 
d'un axe de circulation entre une extremite ouverte et une extr6mite obturee ; 
ledit canal etant delimite, au moins partiellement, par une paroi poreuse (de 
porosite preferentiellement inferieure ou egale a 0,2 pm). 

Ce procede s'applique a la production notamment d'azote liquide ou 
encore de dioxyde de carbone sterile a haut debit (superieur a 1 t/h), notamment 
pour les industries agroalimentaire ou electronique, ou dans le domaine medical.. 

Pour steriliser un liquide cryogenique, il est conn u de le passer a 
travers un filtre poreux de porosite sensiblement egale a 0,2 pm, afin de retenir 
dans le filtre les bacteries, les particules ou d'autres substances ou organismes 
potentiellement dangereux.. Le filtre doit etre maintenu a une temperature voisine 
de la temperature du liquide, afin d'eviter la formation de bulles ou de micro- 
bulles de diametre superieur ou egal a 0,2 pm, et susceptibles de boucher le 
filtre. 

Dans une installation du type precite (US-A-4 759 848), le filtre est 
ainsi plonge dans un reservoir de liquide cryogenique sous-refroidi. 

De telles installations ne donnent pas entiere satisfaction. En effet, les 
portions amont et aval de la conduite doivent etre inserees dans le reservoir, de 
maniere etanche, et le reservoir doit etre alimente regulierement en liquide 
cryogenique sous-refroidi. 

Une telle installation est done difficilement utilisable pour la production 
d'un liquide cryogenique sterile a I'echelle industrielle, avec un debit superieur a 
1 t/h. 

^invention a pour but principal de remedier a cet inconvenient, e'est-a- 
dire de creer une installation de purification d'un liquide cryogenique, simple et 
facilement utilisable a Techelle industrielle. 
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A cet effet, Pinvention a pour objet une installation du type precite, 
conforme a la revendication 1 ci-apres. 

L'installation suivant Pinvention peut comporter une ou plusieurs des 
caracteristiques suivantes, prise(s) isolement ou selon toutes les combinaisons 
techniquement possibles : 

- lesdits premiers moyens d'etancheite sont maintenus en 
compression par Porgane de filtration et ladite premiere portion a la 
temperature du liquide cryogenique destine a etre purifie. 

- la partie de la premiere portion adjacente a ladite extremite ouverte 
s'etend suivant Paxe de circulation (Y-Y'). 

- ladite premiere portion est constitute par ladite portion amont Tangle 
forme par Paxe general (X-0C) de cette portion amont et Paxe de circulation (Y-Y') 
etant compris entre environ 10° et environ 30°. 

- ledit angle est sensiblement egal a 1 5°. 

- Paxe de circulation (Y-Y 1 ) est sensiblement vertical et ladite portion 
aval debouche en regard d'une zone de la paroi poreuse voisine de Pextremite 
obturee dudit organe de filtration, qui est Pextremite superieure de cet organe. 

- un organe de pre-filtration de porosite superieure ou egale a 100 jjm 
est dispose dans la portion amont de la conduite. 

- ladite paroi poreuse possede une porosite inferieure ou egale a 0,20 

pm. 

Uinvention a en outre pour objet un precede de purification d'un liquide 
cryogenique, caracterise en ce qu'il est mis en oeuvre dans une installation telle 
que decrite ci-dessus. 

Des exemples de mise en oeuvre de Tinvention vont maintenant etre 
decrits, en regard des dessins annexes, sur lesquels : 

- la Figure 1 est une vue d'une premiere installation selon invention ; 

- la Figure 2 est une vue en coupe suivant un plan vertical median d'un 
detail de la Figure 1 ; et 

- la Figure 3 est une vue en coupe suivant un plan vertical median d'un 
detail d'une seconde installation selon Pinvention. 

^installation representee sur les Figures 1 et 2 est destinee a la 
production d'un liquide cryogenique sterile, avec un debit superieur a 1 t/h. Le 
liquide cryogenique, qui peut etre par exemple de Tazote, de Targon ou du 
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dioxyde de carbone, est destine, apres purification, a etre utilise notamment dans 
I'agroalimentaire, I'electronique ou le domaine de la sante. 

Comme illustre sur la Figure 1, Installation 11 comporte une conduite 
13 munie d'une double enveloppe 14 desolation thermique, et un ensemble de 
filtration 1 5. 

Dans tout ce qui suit, les termes « amont » et « aval » s'entendent par 
rapport au sens de circulation du liquide cryogenique dans Installation 1 1 (de la 
gauche vers la droite sur la Figure 1 , comme indique par les Heches F). 

La conduite 13 s'etend le long d'un axe longitudinal X-X' entre une 
entree amont 17, destinee a etre reliee a une source S de liquide cryogenique 
contamine, et une sortie aval 19, destinee a etre reliee a un dispositif D 
d'utilisation du liquide cryogenique purifie. Elle comprend une portion amont 21 et 
une portion aval 23. 

La portion amont 21 de la conduite 13 s'etend entre Tentree amont 17 
et Telement de filtration 15. Elle comprend un piquage amont 25, et un organe 27 
de pre-filtration. 

Le piquage amont 25 comprend un conduit 29 transversal muni d'une 
vanne 31 . Le piquage 25 est destine a etre relie a une source de vapeur ou a 
une source de gaz sec. 

L'organe de pre-filtration 27 est dispose a I'interieur de la portion 
amont 21. II comprend un corps poreux de porosite par exemple superieure a 
100pm, qui retient les impuretes de taille elevee qui peuvent etre presentes dans 
la source de liquide cryogenique a purifier. Cet organe 27 evite que ces 
impuretes viennent deteriorer et obstruer Telement de filtration ulterieur 1 5. 

La portion aval 23 s'etend entre Pelement de filtration 15 et la sortie 19. 
Elle comprend un piquage aval 33 de structure analogue au piquage amont 25 et 
destine a etre relie a un event 

Comme illustre sur la Figure 2, I'element de filtration 15 comprend un 
embranchement lateral 35 de la conduite 13, dans lequel est dispose un organe 
de filtration 37, un organe d'isolation thermique 39 et des moyens d'etancheite de 
ces organes. 

L'embranchement 35 s'etend entre, d'une part, une extremite de sortie 
45 de la portion amont 21 et, d'autre part, une extremite d'entree 47 de la portion 
aval 23 et un rebord 49 prevu a Textremite libre de Tembranchement 35. 
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L'ernbranchement 35 s'etend parallelement a un axe de circulation Y- 
Y' ascendant, incline par rapport a Taxe longitudinal X-X'. L'angle forme par Taxe 
de circulation Y-Y' et Taxe longitudinal X-X' est superieur a 10°. Dans Texemple 
represente sur la Figure 2, cet angle est sensiblement egal a 15°. 

Uorgane de filtration 37 comprend un corps membranaire realise en 
ceramique micro-poreuse. 

Ce corps presente une forme allongee qui s'etend le long de Taxe de 
circulation Y-Y'. II comporte un ensemble de canaux 51, paralleles a Taxe de 
circulation Y-Y*. Un seul canal 51 est represents sur la Figure 2. 

Ces canaux 51 debouchent a Textremite amont 53 de Torgane de 
filtration 37 et sont obtures a Textremite aval 55 de cet organe 37. 

Les canaux 51 sont delimites par des parois laterales 57 de filtration, 
de porosite inferieure a 0,22 pm. Dans Texemple represente sur la Figure 2, la 
porosite des parois 57 est sensiblement egale a 0,2 pm. 

Uextremite amont 53 de Torgane de filtration 37 est disposee en 
regard de I'extremite de sortie 45 de la portion amont 21, qui s'etend dans la 
partie 58 au voisinage de cette extremite le long de Taxe de circulation Y-Y'. 

Par ailleurs, une zone 59 de la paroi poreuse 57 est disposee en 
regard de I'extremite d'entree 47 de la portion aval 23. La portion aval 23 est 
coudee au niveau de cette extremite 47, et Tangle forme par Taxe de circulation 
Y-Y et Taxe Z-Z 1 de la portion aval, au voisinage de son extremite d'entree 47, 
est sensiblement egal a 90°. 

Ainsi, le fluide a filtrer penetre dans I'organe de filtration 37 par les 
canaux 51 et ressort de cet organe 37 a travers la paroi laterale 57 de filtration 
pour etre recueilli dans la portion aval 23. 

De preference, Tangle forme entre Taxe longitudinal X-X* et Taxe de 
circulation Y-Y' est compris entre 10° et 30° , afin de limiter la perte de charge a 
travers Torgane de filtration 37, tout en permettant un acces facile a I'organe 37 
depuis Texterieur de la conduite pour des operations de maintenance. 

Uorgane d'isolation 39 comprend un corps tubulaire creux de diametre 
inferieur au diametre interne de Tembranchement 35. Ce corps s'etend le long de 
Taxe de circulation Y-Y entre une extremite inferieure 65 en regard de Torgane 
de filtration 37 et une extremite superieure 67, munie d'une collerette 68 en appui 
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etanche sur le rebord 49 de rembranchement 35, Passemblage etant scelle par 
un collier 70. 

La longueur de Porgane d'isolation 39 est choisie de sorte que la 
temperature au niveau de son extremite superieure 67, lorsque son extremite 
inferieure 65 baigne dans du liquide cryogenique, est sensiblement egale a la 
temperature qui regne a Pexterieurde Installation 11. 

Les moyens d'etanch6ite comprennent un support de filtre 71, une 
coupelle amont 73, une coupelle aval 75, une vis centrale 77 et trois joints 
annulaires 79A, 79B et 79C. 

Le support de filtre 71 comporte une collerette annulaire interne, 
disposee dans la conduite 1 3 entre la portion amont 21 et rembranchement 35. 

La coupelle amont 73 repose sur le support de filtre 71 et regoit 
Pextremite amont 53 de Porgane de filtration 37. Cette coupelle amont 73 
comprend dans son fond une pluralite de lumieres 83 en regard des canaux 51. 
Une seule lumiere est representee sur la Figure 2. 

La coupelle aval 75 regoit Pextremite aval 55 de Porgane de filtration 
37 et est regue dans un evidement 76 de Pextremite inferieure 65 de Porgane 
d'isolation 39. 

La vis centrale 77 comprend une tete 85 munie d'une goupille 86 
transversale en appui sur la coupelle amont 73, et une portion filetee 87 vissee 
dans un trou taraude de Porgane d'isolation 39. Elle comprend en outre une 
portion centrale 89 qui relie la tete 85 a la portion filetee 87. Cette portion centrale 
89 est disposee dans un canal 51 de Porgane de filtration 37. 

Les coupelles amont 73 et aval 75 sont maintenues en compression 
entre le support de filtre 71 et Porgane d'isolation 39. 

A cet effet, le montage de Porgane de filtration 37 et de Porgane 
d'isolation 39 dans Pembranchement 35 s'effectue preferentiellement de la 
maniere suivante. 

Dans un premier temps, la vis 77 est vissee dans Porgane d'isolation 
39. La coupelle aval 76, Porgane de filtration 37, et la coupelle amont 73 sont 
alors enfiles successivement sur la vis 77. La goupille 86 est ensuite mise en 
place dans la tete 85, afin de fixer les coupelles 73 et 76, ainsi que Porgane de 
filtration 37 par rapport a Porgane d'isolation 39. 
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Dans un deuxieme temps, Tensemble ainsi forme est monte sous 
contrainte axiale correspondant a une compression de 3 millimetres minimum 
dans Tembranchement 35, en appui sur le support de filtre 71, et serti a Taide du 
collier 70. 

La contrainte appiiquee sur ces coupelles 73 et 75 a temperature 
ambiante est calculee de sorte que le relachement de cette contrainte compense 
la contraction des coupelles 73 et 75, de Torgane de filtration 37 et de Torgane 
d'isolation 39 a la temperature du liquide cryogenique destine a etre purifie. 

Ainsi, lorsque la temperature de ces organes 37 et 39 diminue et que 
ceux-ci se contractent au contact du fluide cryogenique dans Tembranchement 
35 de la conduite 13, Tetancheite entre d'une part, le support de filtre 71 et 
Torgane de filtration 37, et d'autre part Torgane de filtration 37 et Torgane 
d'isolation 39, est assuree, malgre le relachement des contraintes au sein des 
coupelles amont et aval 73 et 75, car celles-ci sont maintenues en legere 
compression. 

Par ailleurs, les joints d'etancheite annulaires 79A et 79B sont 
disposes dans des gorges correspondantes prevues au voisinage de Pextremite 
superieure 67 de Torgane d'isolation 39 afin de realiser Tetancheite entre 
Tinterieur et Texterieur de la conduite 13. Le joint 79C est comprime par la 
collerette 68 dans une gorge circulaire du rebord 49. 

La double enveloppe d'isolation 14 recouvre Tensemble de la conduite 
13 et de Tembranchement 35. Elle comprend une chemise exterieure 91 et une 
chemise interieure 92. 

La chemise exterieure 91 comprend par ailleurs un soufflet 95 
annulaire de compensation, qui peut se contracter ou s'etendre longitudinalement 
le long de Taxe X-X\ en fonction des variations de longueur de la conduite 13, 
sous Teffet des variations de temperature. 

L'espace annulaire entre les chemises 91 et 92 definit ainsi une 
chambre 93 etanche sous vide. 

Un materiau d'isolation laminaire est dispose dans la chambre 93 et y 
est maintenu sous vide. Un exemple de materiau d'isolation comprend une 
altemance de couches de tissu de verre ou de mylar, et de feuilles d'aluminium. 

De preference, la pression dans la chambre 93 est comprise entre 
5 10 " 4 et 10 ~* mbars, preferentiellement inferieure a 10 ~* mbars. 



WO 2005/039734 



PCT/FR2004/050504 



On decrira maintenant un exemple de fonctionnement de Pinstallation 
11 selon invention pour la production d'azote liquide sterile. 

Dans un premier temps, le piquage amont 25 est relie a une source de 
vapeur et le piquage aval 33 est relie a un event. On fait alors circuler de la 
vapeur pendant un temps predetermine, entre les piquages amont et aval 25 et 
33, a travers successivement la portion amont 21, I'organe de pre-filtration 27, 
I'organe de filtration 37 et la portion aval 23, afin de steriliser Installation 1 1 (ceci 
par exemple pour mettre en oeuvre la recommandation de la Pharmacopee de 
1 21 °C pendant 90 minutes). 

Dans un deuxieme temps, on relie le piquage amont 25 a une source 
de gaz sec sous pression. On fait alors circuler du gaz sec sous pression pour 
effectuer un sechage complet de rinstallation 11 (par exemple 105°C pendant 90 
minutes). 

Dans un troisieme temps, on relie I'entree 17 de la conduite 13 a la 
source d'azote liquide contamine sous pression. On augmente progressivement 
le debit d'azote introduit dans la conduite 13, afin de remplir I'organe de pre- 
filtration 27, puis I'organe de filtration 37, qui atteignent une temperature proche 
de la temperature du liquide cryogenique. Lors de cette descente en temperature, 
les elements de rinstallation au contact du liquide cryogenique se contractent. La 
contraction de la conduite 13 est compensee par le soufflet 95. 

Le liquide cryogenique passe a travers I'organe de pre-filtration 27 
pour filtrer les impuretes de taille elevee, puis atteint I'organe de filtration 37. 

La contraction de I'organe de filtration 37 au contact du liquide 
cryogenique est compensee par le relachement des contraintes au sein des 
coupelles amont et aval 73 et 75, qui sont maintenues en legere compression, de 
sorte que I'etancheite au niveau des extremites amont et aval 53 et 55 de 
I'organe de filtration 37 est maintenue. On notera d'ailleurs qu'a cette 
compression mecanique se rajoute a la temperature du fluide cryogenique la 
compression differentielle entre I'acier inoxydable et la ceramique). 

Le liquide cryogenique penetre ensuite dans les canaux 51 de Torgane 
de filtration 37 et traverse la paroi poreuse 57 suivant une direction transversale 
par rapport a I'axe de circulation Y-Y\ Lors de ce passage, Tensemble des 
impuretes et/ou des rnicroorganismes de taille superieure ou egale a 0,22 pm 
sont retenus dans les canaux 51 . 
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Uazote liquide purifie est ensuite recueilli dans la portion aval 23 
jusqu'a la sortie 19 de cette portion 23 ou il est delivre a I'utilisateur. Cet azote est 
sterile. 

A titre d'exemple, pour obtenir un debit d'azote sterile de I'ordre de 2 a 
3 tonnes par heure, la portion amont 21 et la portion aval 23 de la conduite 13 
possedent un diametre interieur de 33,7 mm DN25, pour une pression nominate 
de 7 bars absolus. L'organe de filtration 37 possede une longueur comprise entre 
600 et 1000 mm et une surface de filtration comprise entre 0,15 et 0,25 m 2 . 

Dans le cas du dioxyde de carbone liquide, le diametre interieur de la 
conduite 13 est de 21,3 mm DN15, pour une pression nominate de 40 bars 
absolus. 

Une seconde installation 101 selon I'invention est representee sur la 
Figure 3. A la difference de la premiere installation 11, Tangle forme par I'axe de 
circulation Y-Y" et I'axe de la conduite X-X' est egal a 90°, de sorte que Taxe Y-Y* 
est vertical. Cet angle permet de limiter voire d' exclure la condensation d'eau sur 
l'organe d'isolation 39 . 

Par ailleurs, la portion aval 23 debouche en regard d'une zone 59 de la 
paroi de filtration qui est voisine de I'extremite superieure 55 de l'organe de 
filtration 37. Cette disposition permet de remplir sensiblement totalement l'organe 
de filtration 37 et I'espace annulaire qui I'entoure avec du liquide cryogenique, 
avant que ce liquide ne soit delivre a la sortie 19 de la portion aval 23. 

Grace a Tinvention qui vient d'etre decrite, il est possible de disposer 
d'une installation particulierement simple et peu coOteuse pour la production d'un 
liquide cryogenique sterile. 

Cette installation permet d'atteindre un debit de production superieur a 

1 t/h. 

Par ailleurs, les operations de sterilisation et de maintenance d'une 
telle installation sont particulierement simplifies par la structure de ['element de 
filtration. 

Mais il faut surtout souligner que I'avantage majeur d'une telle 
installation est qu'elle peut etre facilement installee « en ligne » sur une conduite 
existante de foum'rture de liquide cryogenique, sans necessite d'une quelconque 
immersion dans un bain de liquide cryogenique. 
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REVENDICATIONS 
1- Installation (11) de purification d'un liquide cryogenique, du 

type comprenant : 

- une conduite (13) de circulation du liquide, comportant une 
portion amont (21) et une portion aval (23); 

- un organe (37) de filtration, interpose entre la portion 
amont (21) et la portion aval (23), dans lequel est menage au moins un canal (51) 
s'etendant le long d'un axe (Y-Y') de circulation entre une extremite ouverte (53) 
et une extremite obturee (55); ledit canal etant delimite, au moins partiellement, 
par une paroi poreuse (57), 

caracterisee par la mise en oeuvre des mesures suivantes : 

- la conduite (13) comporte une double enveloppe desolation 
thermique (14) sous vide, contenant dans son inter-paroi un materiau d'isolation, 
qui delimite un espace de circulation dans une partie duquel est fixe I'organe de 
filtration (37); une premiere desdites portions (21) debouchant dans Pextremite 
ouverte (53) dudit canal (51 ) avec interposition de premiers moyens d'etancheite 
(73), Pautre desdites portions (23) debouchant en regard d'au moins une zone 
(59) de la paroi poreuse (57) ; 

- la conduite (13) comprend un embranchement (35) s'etendant 
parallelement audit axe de circulation (Y-Y 1 ) entre ladite premiere portion (21) et 
une extremite libre (49); ledit embranchement (35) contenant au moins une 
partie de i'organe de filtration (37) et un organe d'isolation thermique (39), monte 
en appui, d'une part, sur Pextremite obturee (55) de Porgane de filtration (37) et, 
d'autre part, sur Pextremite libre (49) dudit embranchement (35) ; 

- des moyens d'etancheite aval (75) sont disposes entre I'organe de 
filtration (37) et Porgane d'isolation (39); ces moyens d'etancheite aval (75) etant 
maintenus en compression par Porgane de filtration (37) et Porgane 
d'isolation (39) a la temperature du liquide cryogenique destine a etre purifie. 

2. Installation selon la revendication 1, caracterisee en ce 

que lesdits premiers moyens d'etancheite (73) sont maintenus en compression 
par Porgane de filtration (37) et ladite premiere portion (21 ) a la temperature du 
liquide cryogenique destine a etre purifie. 
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3. Installation selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce 
que la partie (58) de la premiere portion (21 ) adjacente a ladite extremite ouverte 
(53) s'etend suivant i'axe de circulation (Y-Y'). 

4. Installation selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee en ce que ladite premiere portion est constitute par 
ladite portion amont (21), Tangle forme par I'axe general (XOC) de cette portion 
amont (21) et I'axe de circulation (Y-Y') etant compris entre environ 10° et environ 
30°. 

5. Installation selon la revendication 4, caracterisee en ce 
que ledit angle est sensiblement egal a 15°. 

6. Installation (101) selon Tune des revendications 1 a 3, 
caracterisee en ce que Paxe de circulation (Y-Y') est sensiblement vertical et en 
ce que ladite portion aval (23) debouche en regard d'une zone (59) de la paroi 
(57) poreuse voisine de I'extremite obturee (55) dudit organe de filtration (37), qui 
est I'extremite superieure de cet organe (37). 

7. Installation selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee en ce qu'un organe de pre -filtration (27) de porosite 
superieure ou egale a 100 pm est dispose dans la portion amont (21) de la 
conduite (13). 

8. Installation selon Tune quelconque des revendications 
precedentes, caracterisee en ce ladite paroi poreuse possede une porosite 
inferieure ou egale a 0,20 pm. 

9. Procede de purification d'un liquide cryogenique, 
caracterise en ce qu'il est mis en oeuvre dans une installation (11, 101) selon 
Tune quelconque des revendications precedentes. 
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